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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

Prufungsantrag gern. § 44 PatG ist gestellt 

@ Modularergradientenfreier Versuchsreaktorfur heterogen-gaskatalytische Reaktionen an kornigen 
Kata lysatorpartikeln 

@ Die Erfindung betrifft einen modularen gradientenfrei- 
en Versuchsreaktorfur heterogengaskatalytische Reaktio- 
nen an kornigen Katalysatorpartikeln zur Ermittlung der 
Reaktionskinetik und Charakterisierung der Katalysator- 
leistung. 

Sie ist dadurch gekennzeichnet, 

daB ein modular aufgebauter Rotationsmischer, beste- 
hend aus 

- dem mit Katalysatbr gefullten Katalysatorkorb (1b), 

- der wahlbaren Anzahi von Fjugelradern (4) und von da- 
hinter bzw. dazwischen liegenden Leitwerken (2) bzw. (3), 
mit einem Tretbstrahlmischer, bestehend aus 

- dem Diffusor, der als Hohlwellenstumpf oder auch als 
Nabe (7) ausgefuhrt werden kann und 

- der Treibstrahlduse (8), 

in einem geteilten, gut warmeleitenden Gehause (5), (9a), 
das 

- zur Stromungskanalisierung und 

- zur ausgezeichneten warmetechnischen Anbindung der 
Reaktortemperierung an Rotationsmischer und Stro- 
mungskanalisierung dient, 

■ kombiniert werden. 

f Der Treibstrahlmischer ist umso wirksamer, je grower der 
Eintrittsgasstrom ist, wahrend das Verhaltnis von Forder- 
strom des Rotationsmischers zum Eintrittsgasstrom sich 
mit zunehmendem Reaktordurchsatz verschlechtert. We- 
gen dieser gegenlaufigen Tendenz fuhrt die Kombination 
beider Mischer zu der angestrebten weitgehenden Unab- 
hangigkeit vom Eintrittsgasstrom. 

Der Versuchsreaktor dient zur Ermittlung unverfalschter 
reaktionskinetischer Primardaten und zur direkten Mes- 
sung der katalytischen Leistung ohne die Einwirkung von 
Temperatur- und... 




Gasaustritt 
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Beschreibung 



Die Erfindung betrifft einen modularen gradientenfreien 
Versuchsreaktor fiir heterogen-gaskatalyt.ische Reaktionen 
an kornigen Katalysatorpartikeln zur Ermittlung der Reakti- 5 
onskinetik und zur Charakterisierung der Katalysatorlei- 
stung, 

Es ist bekannt, gradientenfreie Versuchsreaktoren zur Er- 
mittlung der Reaktionskinetik und zur Charakterisierung der 
Katalysatorlei stung einzusetzen. Durch die intensive Ver- 10 
wirbeiung der gasformigen Reaktanden in und urn dem Ka- 
talysatorraurn werden Temperatur- und Konzentrationsgra- 
dienten in diesen Laborreaktoren weitgehend beseitigt. Da- 
durch ist es moglich, physikalische Transportvorgange prak- 
tisch auszuschlieBen und die katalytische Wirksamkeit in 15 
Abhangigkeit von den Versuchsparametern (Parti aldriicke, 
Temperatur und Absolutdruck) direkt zu messen. 1m Verlauf 
der tcchnischcn Entwicklung haben sich Vcrsuchsrcaktorcn 
mit innerer Durchmischung aufgrund ihrer kompakten Bau- 
weise und anderer Vorteile gegeniiber solchen mit auBerem 20 
Kreislauf durchgesetzt. Man unterscheidet bei ihnen rneh- 
rere Wirkprinzipien fiir die Durchmischung: 

- Turbulente Kreislaufgasstromung, hervorgerufen 
durch ein Radial- oder Axialfliigelrad miL Rotalionsan- 25 
trieb (Berty-Reaktor, Chem. Eng. Progr. 70 (1974) 78, 
Mehrschichtreaktor Chem. Techn. 39 (1987) 328 und 
DD 2 34 369A1, Turbo-Reaktor, Chem. Techn. 30 
(1978) 555 und DD 96 154, Multifunktioneller Diffe- 
rentialreaktor,DE44 05 306 CI), 30 

- Richtungswechselnde, turbulente Gasstromung 
durch eine feststehende Katalysatorpatrone realisiert 
durch einen nut einem Axialmotor angetriebenen Kol- 
ben (Hubkolbenreaktor, Chem. Techn. 39 (1987) 154 
und DD 1 32 279), 35 

- Rotierender Katalysatorkorb als Mischorgan mit 
(Minimalraumreaktor Chem. Techn. 39 (1987) 237 und 
DD 1 60 327, Turboreaktor Tl, T2, Chem. Techn. 40 
(1988) 193, DD 2 09 282,DD 2 65 699 Al, Multireak- 
tor mit Turboantrieb DD 2 81 353 A5) oder ohne (CA- 40 
BERRY-Reaktor / Spinning Basket Reactor md. Eng. 
Chem. 56 (964) 39) Uberlagerung einer axial pro Urn- 
lauf wechselnden Stromungsrichtung im relativ wenig 
stromenden Gas, 

- Ausnutzung des Treibstrahlprinzipes zur turbulenten 45 
Verwirbelung des Kreislauf stromes mil dem Zul'auf- 
slrom und zur Erzeugung einer Umtaufstromung durch 
die fest angeordnete.Kataiysatorschichi (Chem. Techn. 
20 (1968) 449, Chem. Ing. Tech. 43 (1971) 1176). 

50 

Die bekannten lechnischen Losungen haben Nachteilebe- 
ziiglich der Realisierung der angestrebten Gradientenfrei- 
heit insbesondere bei geringen Gasdichten (Normaldruckbe- 
reich, hohere Reakti onstemperaturen) und unterschiedli- 
chen Reaktordurchsatzen, wie sie zur Erzielung von Teiium- 55 
satzen bei reaktionskinetischen Experimenten unverzichtbar 
sind. Neue Untersuchungen zeigen (Adler et al. Chem. Ing. 
Tech. 72 (2000) 584), daB die Versuchsreaktoren mit beweg- 
tem Mischer bei Driicken bis 150 kPa und Ternperaturen 
uber 200°C sowie Reaktordurchsatzen iiber 2 l*gKat.~ l *rf 1 60 
nicht mehr ausreichend durchrnischen, selbst wenn die 
Drehzahl der Ruhrerwelle bzw. die Frequenz des Hubkol- 
bens wesentlich erhoht werden. Bei Treibstrahlreaktoren ist 
es schon seit langerem bekannt, daB sie bei geringen Druk- 
ken und Gasdurchsatzcn das fiir die Umwalzung crfordcrli- 65 
che Vakuum hinter der Einstromdiise nicht mehr erzeugen 
konnen. Die Gradientenminimierung wird zusatzlich er- 
schwert, wenn beirn Einsatz kleiner Partikeln der Druckver- 



lust der Katalysatorschicht(en) zunimmt und sich dadurch 
die Verwirbelung in den Kornzwischenraumen wegen der 
geringeren Strdmungsgeschwindigkeit weiter verkleinert. 
Die thermische Anbindung der Katalysat.orraume ist. unzu- 
reichend bzw. bei bewegtem Kalalysatorraum gar nicht 
moglich, was bei starker exotherm ablaufenden Reaktionen 
zu unvertretbar groSen Temperaturgradienten fuhrt, die al- 
lein uber die Gasumwalzung nicht beseitigt werden konnen. 
Entstehende Temperaturgradienten durch ungleichmaBige 
Warmezu- und -abfuhr iiber die MeBeinrichtungen, den Re- 
aktorhals mit der Welle, uber den Gasein- und Austritt und 
uber die Reaktortemperierung konnen nicht befriedigend 
abgebaut werden. 

Aufgabe der Erfindung ist es, einen gradientenfreien, mo- 
dular aufgebauten Versuchsreaktor auch fur geringe Gas- 
dichten zu entwickeln, der bei kleinen und groBen Reaktor- 
durchsatzen gut durchmischt, die Anpassung der Drucker- 
zcugung des Mischorgans an den Druckvcrlust der Kataly- 
satorpartikeln gestattet und diese moglichst direkt an die 
temperierte Reaktorwand anbindet, um die unvermeidlichen 
Temperaturgradienten weitestgehend auszugleichen. 

Die Aufgabe wird durch die in den Patentanspruchen auf- 
gefiihrten Merkmale dadurch gelost, 
daB ein modular aufgebauter Rotationsrnischer (15), beste- 
hend aus 

- dem mit Katalysator gefiillten Katalysatorkorb (la, 
b) mit variablem Innenraum und 

- der nach dem Druckverlust in der Katalysatorschut- 
tung wahlbaren Anzahl von Fliigelradern (4) und von 
dahinter bzw. dazwischen liegenden Leitwerken (2) 
bzw. (3), 

mit einem nach dem Treibstrahlprinzip wirkenden Treib- 
strahlmischer (14), bestehend aus 

- dem Diffusor, der als Hohlwellenstumpf (6a) oder 
auch als Nabe (7) austauschbar fur verschiedene Flii- 
gelradzahlen ausgefuhrt werden kann und 

- der Treibstrahlduse (8), 

in einem geteilten, gut warmeleitenden und damit tempera- 
turausgleichenden Gehause (5), (9a, b), 

- zur Str6mungskanalisierung fur Rotations- und 
Treibstrahlmischer gleichermaBen und 

- zur ausgezeichneten warmetechnischen Anbindung 
der Reaktortemperierung an Rotauonsmischer(15) und 
Su-omungskanalisierung dient, 

kombiniert wird, 

daB der durch den Rotationsrnischer (15) kanalisierte Gas- 
strom durch den direkt an die temperierte Reaktorwand an- 
gekoppelten Katalysatorkorb (la,b) variabler GroBe stromt, 
radial nach innen umgeienkt wird, durch das bzw. die Flu- 
gelrader innen zuruckstromt und vor dem emeu ten auBeren 
Einlauf in das erste Riigelrad (4) mit dem Treibstrahlurn- 
laufstrom vermischl wird, 

daB das uber die Treibstrahlduse (8) zugefuhrte Gas der Re- 
aktanden in den Diffusor, der als freifliegender Hohlwellen- 
stumpf (6a) des Rotation smischers (15) oder auch als Nabe 
(71) ausgefuhrt werden kann, eingedust wird, es einen Teil- 
strom des radial umgelenkten Gasstromes des Rotation smi- 
schers (15) ansaugt und man dieses Gemisch vor dem auBe- 
ren Einlauf in das erste Fliigclr ad iiber radi ale Aus sparungen 
am Grund des Hohlwellenstumpfes bzw. der Nabe in den 
Umlaufstrom des Rotationsmischers (15) gemaB Anspruch 
2 einspeist. 
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daB die Speichen der Fliigelrader alt.ernat.iv auch als den in- 
neren Ruckstrom fordernde Fliigel ausgefuhrt werden. 

Es ist. vorteilhaft, daB die Vermischung nahezu unabhan- 
gig vom Reaktordurchsatz slets sehr intensiv erfolgt, weil 
bei geringem Gaseinlrittsstrom der Rotation smischer (15) 5 
im Verhaltnis zu diesem einen groBen Gasstroni umwalzt, 
wahrend bei groBern Gaseintrittsstrom der Treibstrahl die 
Urnwaizung effektiv unterstiitzt. Ein weiterer Vorteil bestehl 
in der Anpassungsfahigkeit der Forderleistung an den durch 
die Kataly satorpartikeln verursachten Druckverlust, durch 10 
den modularen Aufbau des Rotation smischers (15) und die 
Variabilitat der GroBe des Kataly satorraumes. Die gute war- 
rnetechnische Ankopplung der Partikeln direkt an das tem- 
perierte, gut warmeleilende Reaktorgehause ermoglicht ei- 
nen cffektiven Temperaturausgleich durch Warmeleitung, 15 
welcher die Gradientenrninimierung unterstiitzt. Dadurch, 
daB auch neuartige, ungeschmierte Lager aus Keramik (12) 
cingcsctzt wcrdcn konncn, sind Vcrunrcinigungcn dcrRcak- 
tanden vermeidbar und man erreicht ausgezeichnete Dauer- 
laufeigenschaften auch bei hohen Betriebstemperaturen. 20 

Beispiel 1 

Der komplette Versuchsreaktor gemaB Fig. 1 mit den Re- 
aktorvarianlen der einstufigen Ausfuhrung mit kleinem Ka- 25 
talysatorkorb gemaB Fig. 2 bzw. einer dreistufigen Ausfiih- 
rung mit groBem Katalysatorkorb gemaB Fig. 3 sowie der 
schematischen Charakterisierung eines Fliigelrades in Fig. 4 
und des Leitwerkes in Fig. 5 besteht aus den Funktionsele- 
menten: 30 
Temperierung (ll)/Isolierung (10); 

Dreistufiger modular aufgebauter Rotation smischer (15), 
mit Katalysator gefullter Katalysatorkorb (lb) mit varia- . 
blern Innenraum mit temperaturausgleichender Ummante- 
lung durch Gehauseoberteil (5) und Gehauseunterteil (9a). 35 
Treibstrahimischer (14), bestehend aus Diffusor, Nabe (7) 
(oder in diesem Beispiel nicht dargestellt aus einer Hohl- 
welle fur drei Flugelrader) und Treibstrahlduse (8). 
Hermetisch abgeschlossenes Antriebsgehause (17), das 
Temperierung/Isorierung, Rotationsmischer (15) und Treib- 40 
strahlmischer (14) tragt, 

Mit Kugellagern fixierte Antriebswelle, welche in diesem 
Ausfubrungsbeispiel eine Nabe (7) fur drei FKigelradem (4) 
tragt und deren Ende als Diffusor des Treibstrahlmischers 
(14) ausgebildet ist. 45 
Magnetkupplung (13), die Motor und Gehause miteinander 
verbindet und das Moment des Motors an die Welle iiber- 
tragt 

Elektromotor (16), dessen Drehzahl im Bereich von 0 bis 
8000 min" 1 wahlweise eingestellt werden kann und dessen 50 
FuB die Montage des Reaktors an einem Gestel] gestattet. 

Zur Montage des Rotationsrnischers (15) und zum Aus- 
tausch des Katalysatorkorbes (1) bzw. zum Katalysator- 
wechsel ist das Reaktorgehause in ein Gehauseoberteil (5) 
und ein Gehauseunterteil (9a) geteiit. Die Wandstarke und 55 
das Material (z. B. CuNi2Si galvanisch vernickelt) sind so 
gewahlt, daB Temperaturgradienten weitestgehend ausgegli- 
chen werden. Die Treibstrahlduse (8) ist im Zentrum des 
Gehauseoberteils (5) fest installiert. Komplettiert wird der 
Versuchsreaktor durch eine Temperierung (11), die z. B. als 60 
elektrische Heizung ausgefuhrt werden kann, die Isolierung 
(10) sowie Stutzen fur die Druck- und Temperaturmessun- 
gen, die Messungen direkt im Katalysatorkorb (la), im Gas- 
raum und in der Gehausewand ermoglichen. 

Die in Fig. 2 als cinstufigcr Rcaktor mit kleinem Kataly- 65 
satorkorb dargestellte Variante eignetsich besonders fur Ka- 
talysatoranordnungen mit -geringem Druckverlust. Der 
Hohlwellenstumpf (6a) der Antriebswelle dient zur Fixie- 
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rung des Fliigelrades (4) (Fig. 4), welches zur Erhohung der 
Urnwaizung uber auBen liegende, axial fordernde Riigel 
und innen uber Speichen zur Versteifung verfugt. DieFlugel 
sind in bekannter Weise stromungstechnisch gunstig profi- 
liert (in der Zeichnung nicht dargestellt). Die Speichen fuh- 
ren nur zu einem sehr geringen Druckverlust, Zur Erhohung 
der Forderleistung konnen anstelle der Speichen alternativ 
auch stromungstechnisch gunstig dimensionierte Flugel in- 
stalliert werden, die durch ihren Anstellwinkel in bekannter 
Weise die Ruckstromung unterstiitzen. In Strbmungsrich- 
tung auBen hinter dem Flugelrad befindet sich ein Leitwerk 
(2), bestehend aus Befestigungsring, Dichtring und Leitfiii- 
geln, wodurch der Vordruck des in den Katalysatorkorb (la) 
gerichteten Gasstromes erhoht wird. Der anschlieBende Ka- 
talysatorkorb ist an das Gehauseoberteil (5) angeschraubt. 
Zwei Schrauben werden zum Kontaktwechsel gelost. und in 
einfacher Weise wieder montiert. 

Flugelrad (4), Leitwerk (2) und Katalysatorkorb (la) sind 
nach innen gegenuber dem radial umgelenkten und zuriick- 
stromenden Gasstrom abgedichtet. Die Einspeisung des 
Eintrittsgasstromes erfoigt uber die zentral angeordnete 
Treibstrahlduse (8) in den Hohlwellenstumpf (6a). Dadurch 
entsteht ein Unterdruck, der einen Teilstrom des aus dem 
Katalysatorkorb ruckstromenden Gases ansaugt, mit dem 
Einlrittsgas vennischt und diesen uber die Aussparungen am 
FuB des Hohlwellenstumpfes in den Kreislaufstrom ein- 
speist. 

Der Treibstrahimischer (14) ist umso wirksamer, je gro- 
Ber der Eintrittsgasstrom ist, wahrend das Verhaltnis von 
Forderstrom des Rotationsmischers (15) zum Eintrittsgas- 
strom sich mit zunehmendem Reaktordurchsatz verschlech- 
tert. Wegen dieser gegenlaufigen Tendenz fiihrt die Kombi- 
nation beider Mischer zu der angestrebten weitgehenden 
Unabhangigkeit vom Eintrittsgasstrom. 

Beispiel 2 

Die in Fig. 3 mit groBerern Kataly satorraum dargestellte 
dreistufige Reaktorvariante eignet sich besonders fur Kata- 
lysatoranordnungen mit groBem Druckverlust. 

Der prinzipielle Aufbau des Versuchsreaktors ist analog 
zum ersten Beispiel mit folgender Modification: 

Das Gehauseunterteil (9b) wird durch das verlangerte Ge- 
hauseunterteil (9a), der Katalysatorkorb (la) wird durch den 
Katalysatorkorb (lb) und die Hohlwelle (6a) durch die Nabe 
fur drei Flugelrader (7) und die Welle mit Nabenaufnahme 
(6b) ersetzt. Das groBere Gehauseunterteil (9a) ermoglicht 
den zusatzlichen Einbau von zwei Flugelradern (4) und zwei 
Leitwerken (3). Mit dieser Aufriistung erreicht man die ge- 
wunschte, zur Anzahl der Laufrader proportionale Vergro- 
Berung des Druckes vor der Einstromung in den Katalysa- 
torkorb, Die Verlangerung des Hohlwellenstumpfes bzw. 
der Nabe fiihrt gleichzeitig zur Verbesserung der Treib- 
strahlmischung. 

Patentansprtiche 

1. Modularer gradientenfreier- Versuchsreaktor fur he- 
terogen-gaskatalytische Reaknonen an komigen Kata- 
lysatorpartikeln zur Ennittlung der Reaktionskinetik 
und zur Charakterisierung der Katalysatorleistung da- 
durch gekennzeiclmet, 

daB ein modular aufgebauter Rotationsmischer (15), 
bestehend aus 

- dem mit Katalysator gcfulltcn Katalysatorkorb 
(la, b) mit. variablem Innenraum und 

- der nach dem Druckverlust in der Kataly sator- 
schiittung wahlbaren Anzahl von Flugelradern (4) 
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und von dahinter bzw. dazwischenliegenden Leit- 

werken (2) bzw. (3), 
mit einem nach deni Treibstrahlprinzip wirkenden 
Treihstrahlmischer (14), hestehend aus 

- dem Diffusor, der als Hohlwellenstumpf (6a) 5 
oder auch als Nabe (7) ausrauschbar fur verschie- 
dcne Fliigelradzahlen ausgefuhrt werden kann 
und 

der Treibstrahldiise (8), 
in eincm geteilten, gut warmeleitenden und damit tern- 10 
poraturausgleichenden Gehause (5) (9a, b), das 

- zur Stromungskanalisierung fiir Rotations- und 
Treihstrahlmischer gleichermaBen und 

- zur ausgezeichneten warmetechnischen Anbin- 
dung der Reaktortemperierung an Rotationsmi- 15 
scher (15) und Stromungskanalisierung dient, 

konihinicri wird. 

2. Vcrsuchsrcaktor nach Anspruch 1, dadurch gckcnn- 
/cichncl. daB der durch den Rotationsmischer (15) ka- 
nuhsicnc (iasstrom durch den direkt an die temperierte 20 
kcjkittrwund angekoppelten Katalysatorkorb (la, b) 
vanabtcr lirotie stromt; radial nach innen umgelenkt 
w iril. durch das bzw. die Flugelrader innen zuriick- 
Mivmi und vor dem erneuten auBeren Einlauf in das er- 
ne Mujrclr*! (4) mit dem TreibsLrahluiidaufstrom ver- 25 
mixrhi uird. 

t Vcrsuchsrcaktor nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
/jcichnci. daB das uber die Treibstrahlduse (8) zuge- 
I untie ( ius der Reaktanden in den Diffusor, der als frei- 
flicfcnlcr- Hohlwellenstumpf (6a) des Rotationsmi- 30 
hchcrs ( 15) ixler auch als Nabe (7) ausgefuhrt. werden 
kann. cinpcriusi wird, es einen Teilstrom des radial um- 
fclcnktcii Gasstromes des Rotations mi schers (15) an- 
saupi und man dieses Gemisch vor dem auBeren Ein- 
but in ilas erste FlugeLrad iiber radiale Aussparungen 35 
am Cirund des HohlweHenstumpfes bzw. der Nabe in 
den Unilaufstrom des Rotationsmischers (15) gemaB 
Anspruch 2 einspeist. 

4. Vcrsuchsreaktor nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
/.cichnci. daB die Speichen der Flugelrader alternativ 40 
audi als den inneren Riickstrom fordernde Flugel aus- 
jzcluhn werden. 
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Modularer gradientenfreier Versuchsreaktor 
- Zusammenbauzeichnung - 



Funktionselemente 



Treibstrahlmischer (14) 



Rotationsmischer (15) 



Antriebsgehause (17) 



Magnetkupplung (13) 



Elektromotor(16) 




Ausgewahlte BauteUe 



Isolierung (10) 
Temperienmg(ll) 
Gehauseoberteil (5) 
Katalysatorkorb(lb) 



Nabe (7) 

Gehauseuntcrteil (9a) 



Welle mit Nabenaufoahme (6b) 



Lager (12) 



Figur 1 
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Reaktorvarianten 

Figur 2: Einstufige Ausfuhrung, kleiner Katalysatorkorb, Hohlwelle 




Gasaustritt 

Gehauseoberteil (5) 

Gaseintritt durch 
Treibstrahldiise (8) 

Katalysatorkorb (la) 
Leitwerk (2) 
Fliigelrad (4) 

Hohlwelle 
einstufig (6a) 

Gehauseunterteil 
einstufig (9b) 



Figur 3: Dreistufige Ausfuhrung, groBer Katalysatorkorb, Nabe 




Gasaustritt 
Gehauseoberteil (5) 

Gaseintritt durch 
Treibstrahldiise (8) 
Katalysatorkorb (lb) 

3. Leitwerk (2) 
3. Fliigelrad (4) 

2. Leitwerk (3) 

2. Fliigelrad (4) 
1. Leitwerk (3) 

l.Flugekad(4) 

Nabe (7) 

Gehauseunterteil 
dreistufig (9a) 
Welle mit 

Nabenaufnahme (6b) 



102 030/730 



J 



ZEICHNUNGEN SEITE 3 



Nummer. 
Int. CI. 7 : 

Offenlegungstag: 



DE 101 04 849 A1 
B01 J 8/00 

26. Juli2001 



Fliigelrad und Leitwerk 



Figur4: Flugelrad (4) 




Fliigel 




Figur 5: Leitwerk (3) 



Speiche 




Dichtring 




Leitfliigel 



Befestigungsring 
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